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Razvoj membranskega mikroseparatorja 
Povzetek: 
Za ločevanje segmentiranega toka dveh nemešljivih kapljevin v mikroprocesih se lahko 
uporabi membranski mikroseparator. Gonilna sila pri ločevanju z membrano je razlika v 
lastnostih omočljivosti med obema fazama. V večini primerov se uporabi hidrofobno 
membrano, ki prepušča permeat oz. organsko fazo hkrati pa zadržuje retentat oz. vodno 
fazo. Da membrana začne prepuščati permeat, je treba zagotavljati ustrezno tlačno razliko 
na membrani, ki je funkcija lastnosti kapljevin oz. njihovih pretokov in dimenzij izhodnih 
cevi na separatorju. Za uspešno obratovanje membranskega mikroseparatorja mora biti 
tlačna razlika na membrani vedno manjša od kapilarnega tlaka, ki je funkcija lastnosti 
membrane in medfazne napetosti. V primerjavi z drugimi separatorji za ločevanje 
kapljevinskih faz v segmentiranem toku se izkaže, da ima membranski separator večje 
obratovalno območje, poleg tega ga je precej enostavno izdelati. Najpomembnejša 
lastnost membranskih mikroseparatorjev je, da lahko pri relativno visokih pretokih 
zagotavlja stoodstotno čistost faz na iztokih.  
Pri razvoju mikroprocesov se lahko uporabita dve strategiji: »numbering-up« in »scale-
out« z večanjem dimenzij, slednjo sem tudi uporabil pri razvoju membranskega 
mikroseparatorja. V programu FreeCAD sem naredil dizajn novega mikroseparatorja, s 
katerim bi lahko opravljal separacije pri višjih pretokih. Eksperimente separacij sem 
izvajal v sistemih voda-diklorometan, voda-butan-1-ol in voda-heptan pri pretočnem 
razmerju 1:1. Za totalne pretoke v rangu 1-4 ml/min se je izkazalo, da je bila učinkovitost 
vseh separacij stoodstotna. Direktna primerjava stoodstotnih separacij z drugimi 
membranskimi separatorji ni mogoča zaradi uporabe različnih dvofaznih sistemov. 
Vseeno bi lahko višje pretoke na izdelanem membranskem separatorju verjetno dosegli z 
zamenjavo membrane, ki bi imela večje pore, kot tudi z implementacijo regulatorja 
povratnega tlaka. 







Development of membrane-based microseparator 
Abstract:  
A segmented flow separation of two immiscible liquids in microprocesses can be 
achieved by using a membrane microseparator. Driving force of a membrane separation 
is difference in wetting properties between both liquids. Usually a hydrophobic 
membrane is used which wets organic phase and retains water phase. In order for the 
organic phase to pass through membrane pores, a sufficient transmembrane pressure 
needs to be applied. The transmembrane pressure is function of fluid properties, flow rate 
and outlet tube dimensions. For a successful separation with the membrane 
microseparator, transmembrane pressure must be lower than capillary pressure, which is 
a function of membrane properties and interfacial tension. In comparison to other 
separators for slug flow separation, membrane microseparators have larger operating 
window and at the same time, they are easier to manufacture. The most important property 
of membrane microseparators is ability to completely separate both phases. 
There are two key strategies for scaling-up microprocesses: a numbering-up and a scale-
out by suitable dimension enlarging, the latter one was used for developing my membrane 
microseparator. FreeCAD was used to design the new microseparator, which would have 
allow higher flow rates during separation. Separation experiments were conducted for 
three different two-phase systems: water-dichloromethane, water-n-butanol and water-
heptane with flow rate ratio 1:1. For total flow rates in range 1-4 ml/min separation, 
efficiency was 100%. A direct comparison of 100% separations of other membrane 
separators cannot be carried out because they were performed in different two-phase 
systems. Nevertheless higher flow rates in the manufactured membrane microseparator 
should be achieved by using a membrane with bigger pores and by an implementation of 
back pressure regulator.  
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Bo  Bondovo število 
Ca  Kapilarno število 
CFD   računalniška dinamika tekočin (angl. computational fluid dynamics) 
ETFE   etilen tetrafluoroetilen (angl. ethylene tetrafluoroethylene) 
FDA   Uprava ZDA za hrano in zdravila (angl. Food and Drug Administration) 
FKKT  Fakulteta za kemijo in kemijsko tehnologijo 
HDPE  polietilen z veliko gostoto (angl. high-density polyethylene) 
ISPR   in situ odstranjevanje produkta (angl. in situ product removal) 
IMM  Inštitut za mikrotehniko v Mainzu (nem. Institut für Mikrotechnik Mainz 
GmbH) 
MIT  Tehnološki inštitut Massachusettsa (angl. Massachusetts Institute of 
Technology) 
PFA   perfluoroalkoksi alkan (angl. perfluoroalkoxy alkane) 
PMMA  polimetil metakrilat (angl. polymethyl methacrylate) 
PTFE   politetrafluoroetilen (angl. polytetrafluoroethylene) 
Re  Reynoldsovo število 
RPT   regulator povratnega tlaka 
THF   tetrahidrofuran (angl. tetrahydrofuran) 
TP   totalni pretok 




Ctor   tortuoznostni faktor [-] 
dh   karakteristična dolžina [mm] 
g  gravitacijski pospešek [m/s2] 
H  višina kanala [mm] 
k   fluidna upornost [Pa s/m3] 
L   dolžina / pot [mm] 
Lsep   dolžina separatorja [cm] 
Lmem   debelina membrane [μm] 
n   število por / število kapilar [-] 
n(R)  distribucijska funkcija velikosti por [-] 
∆P   tlačna razlika [Pa] 
∆Ph   padec hidravličnega tlak [Pa] 
∆Pmem  tlačna razlika na membrani [Pa] 
∆Pmin.permeat minimalna tlačna razlika za preboj permeata [Pa] 
∆Pvod,mem  padec tlaka zaradi vodne faze znotraj separatorja [Pa] 
Q   pretok [ml/min] 
Qvod,perm pretok vodne faze na strani permeata [ml/min] 
R   radij cevi [mm] 
Rmin  minimalen radij por [μm] 
Rmax  maksimalen radij por [μm] 
Rpore  radij por [μm] 
  
R∆Pmem mejni radij por [μm] 
Rsep  Razdalja med membrano in ploščo separatorja [mm] 
u  hitrost [m/s] 
W  širina kanala [mm] 
 
Grški simboli 
γ  medfazna napetost [mN/m] 
μ   viskoznost [Pa s] 
ρ   gostota [kg/l] 
θ   kot omočljivosti [°] 
 
INDEKSI 
1  retentat 
2  permeat 
vod  vodna faza 
org  organska faza 




1 Pregled literature 
1.1 Separacija kapljevina-kapljevina v mikroprocesih 
1.1.1 Kemijsko mikroprocesno inženirstvo 
Intenzifikacija procesov z mikronapravami je desetletje star koncept, ki znižuje stroške 
in energijsko ter okoljsko obremenitev. Z manjšanjem velikosti naprav za več redov 
velikosti se poveča varnost procesov. Kontinuirani procesi so začeli nadomeščati šaržne 
procese zaradi boljšega prenosa toplote in snovi kot tudi zaradi zagotavljanja večje 
fleksibilnosti procesov [1]. 
Kontinuirani procesi v farmacevtski proizvodnji se počasi ampak vztrajno razvijajo. Do 
leta 2025 naj bi bilo vzpostavljenih več proizvodenj, ki bi delovale kontinuirano vse od 
vstopnih snovi pa do končnega produkta. Zasluge za to naj bi imela predvsem 
organizacija ACS Green Chemistry Institute Roundtable, ki je platforma za farmacevtsko 
industrijo in zakonodajno avtoriteto FDA. Premik iz šaržne v kontinuirano proizvodnjo 
bo tako še pogostejši. Poleg farmacevtskih podjetij se za to tehnologijo zanimajo tudi 
podjetja, ki se ukvarjajo s kontrolo procesov kot sta GEA Process Engineering Ltd. in 
Siemens AG. V sodelovanju z MIT in podjetjem Novartis International AG se je odprlo 
novo podjetje Continuus Pharmaceuticals Inc., ki se ukvarja z razvojem kontinuiranih 
farmacevtskih procesov [2]. 
Vsaj ena dimenzija mikroreaktorja mora biti manjša od 1 mm, tipično v rangu 50–500 
μm. Posledica majhnih dimenzij je visoka specifična površina, 10.000–50.000 m2/m3, ki 
v mikroprocesih omogoča izjemen prenos snovi in toplote zaradi majhne poti difuzije. 
Zaradi omenjenih karakteristik je mogoča izvedba katalitskih reakcij na notranji površini 
mikrokanalov. Alternativni način je imobilizacija katalizatorja ali encimov v 
mikroreaktorju s strnjenim slojem [3]. 
Za mikroreaktorje je značilno tudi in situ odstranjevanje produkta (angl. ISPR) z uporabo 
membran ali in situ ekstrakcije, ki omogoča izboljšanje izrabe katalizatorja, izboljšuje 
čistost produkta, hkrati pa zmanjšuje zastrupljanje in deaktivacijo katalizatorja z 
odstranjevanjem produkta iz reakcijske mešanice. Ločevanje z membranami je integriran 
način separacije. Membrane so lahko iz različnih materialov, vseeno pa se največkrat 
uporablja membrane iz politetrafluoroetilena (PTFE), ki selektivno prepuščajo 
hidrofobno fazo [3]. 
Večina raziskav v mikroprocesnem inženirstvu je bila osredotočena na eno ali nekaj 
reakcij, pri katerih se je separacija zgodila kasneje in je bila drugotnega pomena. Razvoj 
mikrofluidnih separatorjev je še vedno v povojih. Večina teh naprav se je razvila v zadnjih 
nekaj letih, s tem da so se uporabljale kot ekstraktorji za sistem kapljevina-kapljevina. 
Skoraj vsi separatorji so bili testirani kot samostojne naprave in ne kot separacijska enota, 
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ki se jo veže za mikroreaktorjem. Prav tako obstaja zelo velikoseparatorjev, ki so bili 
testirani le na laboratorijski ravni [2]. 
1.1.2 Tokovni režimi v mikroprocesih 
V sistemih kapljevina-kapljevina se lahko obravnava različne tokovne režime, ki so 
odvisni od geometrije vstopnih kanalov ali cevi in od pogojev sistema, kot so: hitrost faz, 
hitrostno razmerje faz, fizikalne lastnosti faz. Najpogostejše oblike tokovnega režima so 
paralelni tok, segmentiran tok in dispergiran tok. Površinske sile skupaj z medfazno 
napetostjo dominirajo zaradi majhnih dimenzij sistema. V mikrofluidnih sistemih se 
obravnava tudi vztrajnostne in viskozne sile, medtem ko so gravitacijske sile 
zanemarljive. Tokovne režime se pogosto obravnava z brezdimenzijskimi števili, ki 
kvantificirajo vpliv različnih sil. Kapilarno število predstavlja razmerje med viskoznimi 
silami in medfazno napetostjo (𝐶𝑎 =
𝜇𝑢
𝛾
), pri čemer naj bo μ viskoznost kapljevine, u 
hitrost fluida in γ medfazna napetost. Reynoldsovo število ponazarja razmerje med 
vztrajnostnimi silami in viskoznimi silami (𝑅𝑒 =
𝜌𝑢𝑑ℎ
𝜇
), pri tem naj bo ρ gostota fluida in 
dh karakteristična dolžina. Webrovo število prikazuje razmerje med vztrajnostnimi silami 





Slika 1: Tokovni režimi kapljevina-kapljevina v mikrokanalih [2]. 
Tokovni profil ima velik vpliv na učinkovitost mešanja in separacije. Izkaže se, da ima 
segmentiran tok boljši prenos snovi v primerjavi s paralelnim tokom (slika 1). Boljši 
prenos snovi je posledica konvekcijskih tokov v posameznih segmentih. Še večji prenos 
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snovi se pojavi v dispergiranem toku zaradi povečane medfazne površine. Pri izbiri 
tokovnega profila pa je treba upoštevati celoten ekstrakcijski proces, kamor spada tudi 
separacija faz. Emulzije so zelo stabilne zato koalescenca kapljic poteka zelo dolgo, na 
drugi strani se separacijo segmentiranega toka lahko doseže relativno lahko [2, 4]. 
1.1.3 Separacija kapljevina-kapljevina v segmentiranem toku 
Da je zagotovljena boljša kontrola procesov, se separacija izvede takoj za ekstrakcijo. V 
konvencionalnih procesih se za separacijo pogosto uporablja gravitacijska sila. Razmerje 




pri čemer g predstavlja gravitacijski pospešek. V mikroprocesnem inženirstvu je 
Bondovo število zelo majhno, kar pomeni, da so površinske sile gonilna sila separacije. 
Emulzije, ki nastanejo kot posledica dispergiranih tokov, so preveč stabilne, da bi 
omogočale hitro ločbo. Sledi, da je treba izbrati metodo separacije, ki omogoča takojšnjo 
in učinkovito ločbo [2, 4]. 
Učinkovita separacija kapljevina-kapljevina v mikroprocesih je izvedljiva s PTFE 
membrano, ki prepušča organsko fazo. Drugi način je separacija v separatorjih, ki izrablja 
lastnosti omočljivosti na izstopnih hidrofobnih oz. hidrofilnih kanalih. V obeh primerih 
je separacija možna zaradi razlik v lastnosti omočljivosti med posamezno fazo in 
materialom, s katerim je v stiku. Na eni strani privlačne sile delujejo na organsko fazo, 
medtem ko odbojne sile vplivajo na vodno fazo. Tako je v primeru kloroforma in vode 
na površini iz PTFE (slika 2). Lastnosti omočljivosti omogočajo organski fazi, da teče 
skozi pore, kapilare in reže, na drugi strani pa zavračajo vodno fazo. To selektivnost 
omogočajo kapilarne sile. Večina dozdajšnjih raziskav za separacijo segmentiranega toka 
je bila realizirana na laboratorijskem nivoju. Najvišja zasledena separacija 
segmentiranega toka je bila izvedena pri 7,2 l/h [4, 5]. 
 
Slika 2: Lastnosti omočljivosti PTFE s kloroformom (zgoraj) in vodo (spodaj) [5]. 
 4 
 
Nizko kapilarno število (Ca << 1) pomeni dominantnost površinskih sil v primerjavi z 
gravitacijskimi in viskoznimi silami. Višja kot je medfazna napetost in nižje kot je 
kapilarno število, bolj je organska faza nemešljiva z vodo. Nemešljivost obeh faz pa je 
pogoj za uspešno separacijo. Kapilarno število je odvisno tudi od hitrosti faz. Vpliv 
hitrosti mešanice obeh faz pride še posebej do izraza v primerih, ko je medfazna napetost 
nizka, saj lahko povzroči spremembo tokovnega režima ali celo mešljivost sistema [2, 6]. 
1.2 Separacija z uporabo membranskega mikroseparatorja 
 
Za membranski separator so značilne selektivne lastnosti membrane in kapilarni tlaki, ki 
omogočajo separacijo dveh nemešljivih kapljevin. Potrebna je tudi razlika v lastnostih 
omočljivosti med obema fazama, saj so te gonilna sila pri separaciji. Pri uporabi 
hidrofobne membrane vodna faza ostaja v retentatu, medtem ko organska faza permeira 
čez membrano (slika 3) [6]. 
 
Slika 3: Shematski prikaz popolne separacije organska faza-vodna faza (levo) in 
fotografija membranskega separatorja z dolžino 50 mm, širino 10 mm in višino 20 mm 
(desno) [6]. 
Pri izvajanju membranske separacije je treba zadostiti dvema pogojema. Prvi pogoj je, da 
je padec tlaka retentata višji od vsote padca tlaka na strani permeata in tlačne razlike na 
membrani za izbran volumski pretok. Med procesom separacije obstaja več tlakov, ki se 





 Enačba 1, 
pri čemer za tlake v izhodnih ceveh velja, da je L pot faze, Q pretok faze in R radij cevi. 
Tlak na poljubnem mestu na strani retentata naj bo ∆P1, medtem ko naj bo tlak na poljubni 
strani permeata ∆P2. R1 naj bo radij cevi na strani retentata, L1 dolžina izhodne cevi na 




Tlačna razlika, ki jo je treba zagotoviti, da vsa organska faza preide čez membrano, naj 
bo označena z ∆Pmem, padec tlaka zaradi vodne faze znotraj separatorja naj bo ∆Pvod,mem. 
Pri izračunih za ∆Pmem naj bo debelina membrane označena z Lmem, velikost por naj bo 
Rpore in število por naj bo n. Pri izračunih ∆Pvod,mem se za L uporabi dolžino separatorja 
(Lsep) za R pa razdaljo med ploščo separatorja in membrano (Rsep). Količnik med 














Enačba se uporablja za primerjavo velikosti tlakov pri ločevanju z membransko 
separacijo. Pri uporabi membranskih mikroseparatorjev je ∆Pvod,mem po navadi 
signifikantno manjši od ∆P1. V primerih ko je količnik majhen (~ 0,002), se lahko 
∆Pvod,mem zanemari [4, 6]. 
 
Vsota padca tlaka na izhodni cevi retentata (∆P1) in padec tlaka zaradi vodne faze znotraj 
separatorja (∆Pvod,mem) mora biti enak vsoti padca tlaka na izhodni cevi permeata (∆P2) in 
tlačne razlike na membrani (∆Pmem) (enačba 3): 
 ∆𝑃1 + ∆𝑃𝑣𝑜𝑑,𝑚𝑒𝑚 = ∆𝑃2 + ∆𝑃𝑚𝑒𝑚 Enačba 3. 
Pri uporabi dveh nemešljivih kapljevin velja tudi ohranitev pretokov (enačba 4): 
 𝑄𝑡𝑜𝑡 = 𝑄𝑣𝑜𝑑 + 𝑄𝑜𝑟𝑔 Enačba 4. 
Qtot je vstopni pretok z vodno in organsko fazo, Qvod pretok vodne faze in Qorg pretok 
organske faze.  
Pri idealni separaciji je v permeatu samo organska faza in v retentatu samo vodna faza.Če 
pri idealni separaciji zanemarimo padec tlaka zaradi vodne faze znotraj separatorja, 









4 𝐿2 Enačba 5. 
μvod je viskoznost vodne faze, μorg je viskoznost organske faze. Da se prepreči preboj 
vodne faze čez hidrofobno membrano in iztekanje čez izhod za organsko fazo, mora biti 
tlačna razlika po membrani manjša od kapilarnega tlaka (Pc) (enačbi 6 in 7) [4], [6]. 
 ∆𝑃𝑐 > ∆𝑃1 − ∆𝑃2 Enačba 6 
 ∆𝑃𝑐 > ∆𝑃𝑚𝑒𝑚 Enačba 7 
Tlak, pri katerem pride do preboja vodne faze, se lahko oceni z Young-Laplaceovo 







𝑐𝑜𝑠𝜃 Enačba 8, 
pri čemer naj bo θ kot omočljivosti. Če v enačbo 7 vstavimo ustrezni vrednosti za ∆Pc in 





3 𝐿𝑚𝑒𝑚 Enačba 9 
Člen medfazne napetosti (γ*cosθ) je bil v literaturi ocenjen na 0,005 Nm-1 za tipično 
separacijo kapljevina-kapljevina. Povprečna velikost por na ustreznih membranah je 0,5 
μm, kar pomeni, da kapilarni tlak znaša približno 20 kPa. Za tovrstne membrane je 
značilna visoka gostota por (~ 108 por/cm2). Raziskava iz leta 2007 je pokazala, da je 
aktivno število kapilar (n) manjše (~ 1–10 %) kot pa je dejansko število kapilar [4], [6]. 
Hagen-Poiseuilleovo enačbo (enačbo 1) se lahko zapiše tudi z uporabo fluidne upornosti 










 Enačba 11 
Organska faza lahko izhaja v retentatu ali permeatu. Edini način, da se prepreči ostajanje 
organske faze v retentatu je zagotovilo visoke fluidne upornosti na izhodni cevi retentata. 
Sledi, da mora biti fluidna upornost na strani retentata občutno višja od vsote fluidne 
upornosti na strani membrane in fluidne upornosti permeata. Iz prejšnjih ugotovitev in 


















4 Enačba 13 
Membranski separator se lahko integrira z različnimi procesi. Novak in sodelavci so 
morali pri encimsko katalizirani sintezi izoamil acetata izolirati produkt kot tudi ponovno 
uporabiti ionsko kapljevino z encimom. Uporabili so membranski separator s totalnim 
volumnom 14 μl, ki je imel nameščeno PTFE membrano. Separacija je potekala pri 
pretokih do 60 μl/min. Analiza ločenega heptana je pokazala prisotnost izoamil acetata in 
izoamil alkohola, na drugi strani pa je ločena ionska kapljevina vsebovala encim, 
nereagiran izoamil alkohol, ocetno kislino in neekstrahiran izoamil acetat. Rezultati so 
pokazali, da je izkoristek esterifikacije tudi po osmih ciklih uporabe z enako ionsko 
kapljevino znašal več kot 80 odstotkov [7].  
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1.2.1 Vpliv medfazne napetosti na učinkovitost separacije 
Pri separaciji z membranskim separatorjem v sistemu heksan-voda (1:1) so Kralj in 
sodelavci organski fazi dodali izopropanol, da bi zmanjšali medfazno napetost. Izkaže se, 
da se maksimalni pretok, pri katerem še lahko popolno ločimo obe fazi signifikantno 
zmanjšuje z dodatkom izopropanola. Največji možen pretok je znašal ~ 100 μl/min, ko je 
bil volumski delež izopropanola 0,17. To je približno enajstkrat manjši pretok kot pri 
separaciji brez dodatka izopropanola. Dodatne meritve so prikazane na sliki 4 [6]. 
 
Slika 4: Efekt zniževanja medfazne napetosti na učinkovitost fazne separacije z uporabo 
izopropanola. Maksimalni totalni pretok se z dodajanjem izopropanola zmanjšuje [6]. 
1.2.2 Vpliv vodnega deleža mešanice na učinkovitost separacije 
Vural Gürsel in sodelavci so preučevali, kako delež vodne faze vpliva na separacijo v 
membranskem separatorju. Izkaže se, da membranski separator v nobenem primeru ni 
spuščal vodne faze čez hidrofobno membrano. Vseeno je pri nizkih vstopnih deležih 
vodne faze delež izstopne organske faze višji od deleža izstopne vodne faze. To se zgodi 
zaradi majhnega fluidnega upora na strani vodne faze pri majhnih pretokih. Z višanjem 
deleža vodne faze se ta lastnost začne zmanjševati. Separacija z membranskim 
separatorjem je najboljša izbira ločevanja, če je zahtevana čista organska faza pri visokih 
deležih vodne faze na vstopu. Vsa našteta opažanja so bila izmerjena na sistemih toluen-
voda-aceton in butil acetat-voda-aceton. Totalni pretok pri meritvah na membranskem 
separatorju je znašal 10 ml/min. Specifikacije sistema so opisane v poglavju 1.3 
Membranski separator in separator z režami [4]. 
1.2.3 Vpliv velikosti por membrane na učinkovitost separacije 
V raziskavi so Cervera-Padrell in sodelavci primerjali dve PTFE membrani z različnima 
velikostma por (0,2 in 0,45 μm) in debelinama (65 in 80 μm). Separator je bil sestavljen 
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iz dveh diskov iz nerjavečega jekla. V prvi disk so vdolbli zaviti kanal z globino 1 mm in 
širino 9,5 mm (slika 5a), v drugi disk pa zaviti kanal z globino 2 mm in širino 9,5 mm 
(slika 5b). Totalna dolžina kanala je znašala 22,5 cm, membrana pa se je raztezala čez 
delovno površino 28 mm2. Na prvi disk so v posebej izvrtani okrogli reži namestili še dva 
prožna obroča v obliki črke o, ki sta služila dodatni opori oz. kot fizična ovira proti 
puščanju tekočin. Izhod vodne faze je bil s perfluoroalkoksi (PFA) cevjo povezan do 
regulatorja povratnega tlaka (slika 5c in 5d) [8]. 
 
Slika 5: Primer eksperimentalne postavitve membranskega mikroseparatorja z dvema 
diskoma: (a) prvi disk z globino kanala 1 mm, (b) drugi disk z globino kanala 2 mm, (c) 
fotografija postavitve procesa separacije, (d) procesna shema separacije z membranskim 
separatorjem [8]. 
Organska faza je vsebovala tetrahidrofuran (THF) in hidrolizirani alilkarbinol s 
koncentracijo 430 g/L, vodna faza je vsebovala nakisano vodo in MgCl2 soli. T-
oblikovani mešalnik je formiral segmentiran tok z organsko in vodno fazo z volumskim 
razmerjem 3:7. Regulator povratnega tlaka je bil nastavljen na minimalno vrednost 6,9 
kPa, kar je bila tudi najmanjša resolucija regulatorja. PFA ventil je varoval manometer, 
kar je povzročalo nekoliko počasen odziv manometra še posebej pri nizkih tlakih. Če je 
bila na izhodu vodne faze zaznana organska faza, se je povratni tlak povišal. Tlak so višali 
toliko časa, dokler ni prišlo do preboja vodne faze na izhodu organske faze. Tlak ob 
začetku preboja je bil zabeležen kot maksimalni tlak za omenjeno separacijo [8]. 
Pokazalo se je, da maksimalni delovni tlak za membrano z velikostjo por 0,2 μm pada z 
naraščanjem pretoka (slika 6). Do tega naj ne bi prišlo, saj naj bi bil maksimalni tlak 
odvisen samo od kapilarnega tlaka in ne od pretoka (kakor v primeru membrane z 
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velikostjo por 0,45 μm). Možni razlog za omenjen fenomen je napačno odčitavanje 
manometra zaradi zakasnjenega delovanja pri uporabi PFA ventila. Do razlik v 
maksimalnem tlaku za isto membrano bi lahko prišlo tudi zaradi lažjega prepogibanja 
membrane, kar naj bi povzročalo slabenje por in bi posledično privedlo do manj 
efektivnega kapilarnega tlaka. Do tega efekta naj bi pogosteje prihajalo pri višjih pretokih. 
V nadaljnjih raziskavah so vedno uporabili membrano z velikostjo por 0,45 μm. 
Membrana z večjimi porami je zagotavljala čisto organsko fazo do maksimalnega pretoka 
30 ml/min in pri nižjih povratnih tlakih kot membrana z velikostjo por 0,2 μm. 
Maksimalni povratni tlak je znašal 15–20 kPa, kar je manj kot kapilarni tlak za sistem 
toluen voda (45 kPa) [8]. 
 
Slika 6: Odvisnost povratnega tlaka od totalnega pretoka pri membranah z velikostjo por 
0,45 μm in 0,2 μm v sistemu alilkarbinol v THF-voda in soli MgCl2 [8]. 
Presenetljivo je tudi razmerje med maksimalnim povratnim tlakom med obema 
membranama. Razmerje naj bi bilo obratno sorazmerno velikosti por (0,45:0,2; oz. 2,25), 
dejanske vrednosti pa kažejo na razmerje 25:17 oz. 1,5 (slika 6). Poleg že omenjenega 
napačnega odčitavanja manometra je verjeten razlog neuniformna razdelitev por. Izkaže 
se, da bi za uporabo membrane z velikostjo por 0,2 μm morali uporabiti večjo delovno 
površino membrane in večjo postavitev celotnega procesa, prav tako pa bi hitreje prišlo 
do mašenja membrane z manjšimi porami. Epilog je, da uporaba membrane z velikostjo 
por 0,2 μm ne prinaša nobene prednosti [8]. 
1.2.4 Uporaba membranskega separatorja z diafragmo 
Slika 7 prikazuje shemo membranskega separatorja z dodanim regulatorjem tlaka, ki je 
nameščen takoj za membrano. Regulator tlaka je narejen iz diafragme, ki deli retentat in 
permeat. Tako kot pri separatorjih brez regulatorjev tlaka tudi tu velja, da mora biti tlak 
na strani retentata višji od permeata, da poteče separacija. Diafragma s svojo deformacijo 
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prenaša dodaten tlak na stran retentata. Dodatni tlak se viša z večjo deformacijo in z 
elastičnim modulom diafragme. Membrana se razteza čez površino 280 mm2 (dolžina 35 
mm in širina 8 mm, višina kanala 1 mm). Ogrodje separatorja je bilo narejeno iz 
polietilena z visoko gostoto (HDPE). HDPE je bil kompatibilen z uporabljenimi topili, 
saj ni prišlo do deformacije oz. degradacije. Vseeno naj bi etilen tetrafluoroetilen (ETFE) 
zagotavljal večjo kemijsko kompatibilnost. Uporabljena je bila tudi membrana iz PTFE, 
diafragma pa iz PFA z debelino 25 in 50 μm. Izkazalo se je, da je tanjša membrana 
zagotavljala nižjo tlačno razliko, hkrati pa se je lažje poškodovala. PFA je bil prav tako 
izbran zaradi svoje kemijske kompatibilnosti [9]. 
 
Slika 7: Fotografija membranskega separatorja z diafragmo. Membrana se nahaja na 
spodnjem delu, diafragma pa na zgornji strani separatorja [9]. 
Karakterizacija separatorja je bila opravljena, kot je prikazano na sliki 8. Sistem so 
preizkusili na sistemih heksan-voda in etil acetat-voda. Pri prvem sistemu ni prihajalo do 
težav zaradi visoke medfazne napetosti (50 mN/m), medtem ko je bilo delovno okno v 
sitemu etil acetat-voda omejeno zaradi nizke medfazne napetosti (6,8 mN/m). Separacijo 
so izvajali pri pretokih v rangu 2–8 ml/min. Poleg tega so s spreminjanjem tlaka na 




Slika 8: Shematski prikaz sistema ločevanja s separatorjem z diafragmo. Vodna faza je 
označena z modro, organska faza pa z rdečo barvo. Organska faza je iztekala v zaprt 
rezervoar, ki je bil pod pritiskom [9]. 
Sprva so Adamo in sodelavci preizkusili delovanje separatorja brez diafragme, rezultate 
separacije pa so primerjali z enostavnim modelom, ki je bil predstavljen v začetku kar 
pomeni, da mora biti tlak retentata višji od tlaka permetata, preboj vodne faze pa se ne 
pojavi, dokler je kapilarni tlak višji od tlačne razlike na membrani. Separacijo so izvajali 
v sistemu etil acetat-voda s totalnim pretokom 10 ml/min pri pretočnem razmerju 1:1. 
Slika 9 prikazuje primerjavo napovedi modela toka permeata z eksperimentalnimi podatki 




Slika 9: Model (polna črta) in eksperimentalni rezultati (pike) pri ločevanju z 
membranskim separatorjem brez diafragme. Pretok permeata je bil normaliziran glede na 
vstopni pretok organske faze, pri čemer vrednost 1 pomeni popolno separacijo. Vstopni 
tok za etil acetat in vodo je znašal 5 ml/min [9]. 
Iz slike 9 je razvidno, da učinkovitost separatorja približno sledi modelu, a se preboj 
vodne faze v permeat pojavi pri nižji tlačni razliki na membrani. To je verjetno posledica 
manjšega števila por z večjim radijem, ki lahko prepuščajo vodno fazo, medtem ko ostale 
pore z manjšim radijem vodno fazo še vedno zadržujejo. S pomočjo horizontalnih meritev 
na sliki 9 lahko določimo primeren tlak diafragme, ki bi omogočal popolno separacijo 
tudi pod eksperimentalno določenim ∆Pc. Tabela 1 prikazuje učinkovitost separatorja z 
uporabo diafragme pri različnih pretokih. Dobljene meritve kažejo na to, da tudi z 
večanjem pretoka tlak diafragme, ki je enak ∆Pmem, ostaja konstanten, kar omogoča 
konstantno učinkovitost separacije. Pri neuporabi diafragme je tlačna razlika odvisna od 





Tabela 1: Povzetek meritev pri uporabi separatorja z diafragmo v dveh sistemih pri 
različnih povratnih tlakih in pretokih. Pretok permeata je normaliziran glede na vstopni 
pretok organske faze (vrednost 1 pomeni popolno separacijo) [9]. 
S povečevanjem povratnega tlaka se lahko zazna rahel preboj vodne faze v sistemu etil 
acetat-voda. To je bilo pričakovati zaradi meritev na tabeli 1, ko je do preboja vodne faze 
prišlo že pri zelo nizki tlačni razliki. Visoki tlaki na organskem rezervoarju so pomenili 
majhno povečanje tlaka diafragme, kar je bilo dovolj za preboj v sistemu etil acetat-voda. 
Vseeno je bila učinkovitost separacije popolna pri vseh variacijah meritev v sistemu 
heksan-voda [9]. 
1.2.5 Vpliv polidisperznosti membranskih por in tortuoznosti poti fluida na 
učinkovitost separacije 
Glavna težava pri ločevanju z membranskim separatorju je razumevanje tlačnih rangov, 
v katerih lahko separator obratuje. Napoved separacije lahko ocenimo z uporabo Hagen-
Poiseuilleove (enačba 1) in Young-Laplaceove enačbe (enačba 8). Izkaže se, da omenjeni 
enačbi lahko do določene mere napovesta preboj in mejo, pri kateri najdemo v retentatu 
obe fazi, vseeno pa enačbi nista zmožni napovedati natančnega ranga obratovanja, kot je 
razvidno iz prejšnjih poglavij. Primerjava teoretičnih napovedi z eksperimentalnimi 
podatki kaže, da napovedi precenjujejo začetek prepuščanja primarne faze, hkrati pa 
podcenjujejo začetek preboja sekundarne faze. Do odstopanj pride zaradi polidisperznosti 
in tortuoznosti poti fluida čez membrano [10]. 
Polidisperznost membranskih por zniža mejni tlak, pri katerem pride do preboja, saj do 
preboja najprej pride na največji pori. Posledično se mejni tlak preboja zniža, kar pomeni 
manjši obratovalni rang separatorja. Poleg tega tortuoznost poti fluida poviša tokovno 
upornost in poviša zadrževalne tlačne limite v primerjavi z ravnim kanalom, ki ga 
predpostavlja Hagen-Poiseuilleova enačba. Da bi upoštevali vpliv tortuoznosti, se v 





[mL/min] [mL/min] 0 bar 1 bar 1,4 bar 2 bar
2 2 1 1 1 1
5 5 1 1 1 1
8 8 1 1 1 1
2 8 1 1 1 1
8 2 1 1 1 1
2 2 1 1 1,0425 1,0500
5 5 1 1,0108 1,0384 1,0930
8 8 1 1,0159 1,0476 1,1180
2 8 1 1 1,0625 1,2420
8 2 1 1,0213 1,0492 1,0123
Normaliziran pretok permeata 





membranski strukturi. Tortuoznostni faktor je definiran kot povprečno razmerje med 
dolžino poti, ki jo opravi fluid, in debelino membrane. Pri uporabi hidrofobne membrane 
začne organska faza permeirati šele takrat, ko se na sistem dovede minimalen tlak 





 Enačba 14 
PTFE membrana ima širok spekter velikosti por, zato se zapiše modificiranno Young-
Laplaceovo enačbo (enačba 15), kjer se namesto povprečne velikosti por (Rpore) uporabi 
distribucijsko funkcijo velikosti por n(R). Integral predstavlja število por v rangu radijev 
med minimalnim radijem por (Rmin) in maksimalnim radijem por (Rmax): 
 
𝑁(𝑚𝑒𝑑 𝑅min 𝑖𝑛 𝑅max) =  ∫ 𝑛(𝑅𝑝𝑜𝑟𝑒) 𝑑𝑅𝑝𝑜𝑟𝑒
𝑅max
𝑅min
 Enačba 15. 
Preboj vodne faze čez hidrofobno membrano se zgodi pri dovolj veliki tlačni razliki 
∆Pmem, pri čemer do preboja pride le na porah, ki so večje ali enake mejnemu radiju por 
(R∆Pmem). Ob upoštevanju limitnega radija por in predpostavki, da je kot omočljivosti 





 Enačba 16. 
Pri uporabi hidrofobne membrane je pretok vodne faze čez hidrofobno membrano 
(Qvod,perm) enak vsoti pretokov čez omenjene pore, katerih radij (Rpore) se giblje od 










 Enačba 17 
Pretok vodne faze se lahko izrazi tudi drugače, pri čemer do konca poglavja velja, da je 








 Enačba 18. 
Omenjeno enačbo integriramo, po integraciji množimo z R∆Pmem in nato še odvajamo po 







4  Enačba 19. 








 Enačba 20. 
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Qvod,perm in ∆Pmem sta eksperimentalno dobljena podatka. Iz tlačne razlike na membrani 
lahko nato dobimo R∆Pmem. Da bi lahko izračunali n(R), potrebujemo zvezno in odvedljivo 
funkcijo Qvod,perm=f(R∆Pmem). Zato so pretoku vodne faze permeata priredili polinomsko 
krivuljo v odvisnosti od mejnega radija por.  
Distribucijska funkcija n(R) se ne spreminja s spreminjanjem pretoka oz. menjavo fluida. 









 Enačba 21. 


















Ko poznamo n(R), lahko napovemo preboj vodne faze čez membrano, pri čemer 









 Enačba 23. 
Teorijo pa so Yang in sodelavci potrdili tudi z eksperimentalnim delom. Površina 
membrane se je raztezala čez površino 4,0 cm x 3,0 cm, a je bila njena delovna površina 
zaradi podpornih stebričkov znižana na 157 mm2. Uporabili so PTFE membrano z 
nominalno velikostjo por 1 μm. Obe izhodni cevi sta bili povezani z regulatorjema 
povratnega tlaka, ki sta omogočala spreminjanje tlaka na membrani tudi med 
eksperimentom [10]. 
Najprej so preverili zadrževanje enofaznega sistema za lažje razumevanje toka čez 
membrano. Eksperiment so izvajali s heksanom in toluenom pri pretokih 2 ml/min, 5 
ml/min in 10 ml/min. Rezultati so razvidni na sliki 10. Kot pričakovano, meritve sledijo 
linearnemu trendu, če na grafu prikažemo odvisnost ∆Pmem od količnika pretoka permeata 
in viskoznosti. Naklon premice je enak 
8𝐶𝑡𝑜𝑟𝐿𝑚𝑒𝑚
𝑛𝑅4
, pri čemer je faktor tortuoznosti edina 





Slika 10: Potrditev modificirane Hagen-Poiseuilleove enačbe (enačbe 14) za enofazni 
sistem heksana in toluena pri različnih pretokih [10]. 
Da bi določili prebojno krivuljo, so raziskovalci opravili meritve v dvofaznih sistemih 




 v odvisnosti od radija por (slika 11) [10]. 
 
Slika 11: Odvisnost 
𝑄𝑣𝑜𝑑,𝑝𝑒𝑟𝑚
∆𝑃𝑚𝑒𝑚
 od radija por za dvofazna sistema voda-heksan in voda-
toluen pri različnih pretokih [10]. 
Krivulji so priredili petstopenjski polinom in nato izračunali porazdelitveno funkcijo 




Slika 12: Distribucijska funkcija velikosti por pridobljena iz meritev na sliki 11 [10]. 
Z distribucijo velikosti por se lahko nato napove krivuljo preboja sekundarne faze. 
Predvideli so pretok permeata kot funkcijo tlaka. Naredili so model za separacijo voda-
heksan in voda-toluen pri pretoku 3 ml/min. Iz slike 13 je razvidno, da nov model zelo 
točno napoveduje separacijo, še posebej v primerjavi z osnovno Young-Laplaceovo 
enačbo (enačbo 8). Nov model se lahko uporabi tudi pri drugih kombinacijah kapljevin 
in pretokov ter konfiguracijah sistema za napoved krivulje preboja sekundarne faze [10]. 
 
Slika 13: Primerjava napovedi novega modela (polna črta), modela z osnovno Young-
Laplaceovo enačbo (črtkana črta) in eksperimentov (rdeče pike) za sistem voda-heksan 







1.3 Primerjava membranskega separatorja z drugimi načini ločevanja 
 
1.3.1 Separator z režami 
 
Separator z režami sestoji iz reže med dvema steklenima tablicama in reže med dvema 
teflonskima tablicama. Tablice in reže so obdane s ploščama iz nerjavečega jekla, ki sta 
med seboj oddaljene manj kot 1 mm. Do separacije pride zaradi razlik v lastnostih 
omočljivosti med kapljevinama. Organska faza ima afiniteto do hidrofobne teflonske 
kapilare, na drugi strani pa ima vodna faza afiniteto do hidrofilne steklene kapilare. 
Vhodna cev priteka iz ekstrakcijskega dela sistema na vhod na zgornjem delu separatorja 
z režami, medtem ko vsaka izmed faz izteka s strani [4]. 
Do ločitve v separatorju z režami pride zaradi razlik v lastnosti omočljivosti med obema 
fazama. Hidravlični tlak (∆Ph) na vsaki strani separatorja se lahko izračuna z uporabo 





 Enačba 24. 
L, W in H so dolžina, širina in višina reže, ki so v študiji znašali 5 mm, 10 mm in 0,4 mm. 
Da bi separator začel delovati, mora biti kapilarni tlak višji od razlike tlakov po medfazni 
površini. Kapilarni tlak za kanal zapišemo z enačbo 25 [4]. 
 






) Enačba 25 
Kapilarni tlak naj bi bil vsaj dvakrat višji od hidravličnega tlaka na nasprotni reži, da bi 
preprečili uhajanje neželene faze. Na sliki 14 so prikazani tlaki obeh rež in kapilarni tlak 
v odvisnosti od volumskega pretoka na reži. Separacijo organske in vodne faze so izvajali 




Slika 14: Kapilarni in hidravlični tlaki v odvisnosti od volumskega pretoka na reži za dva 
sistema [4]. 
Ko hidravlični tlak vode v reži, obdani s steklom, preseže mejno vrednost, se lahko 
pričakuje, da vodna faza preide tudi v režo obdano s teflonom. Velja tudi obratno, ko 
hidravlični tlak organske faze v reži, obdani s teflonom, preseže polovico kapilarnega 
tlaka, bo organska faza prešla tudi v režo obdano s steklom. Pričakuje se, da bo do preboja 
sekundarne faze v reži obdani s teflonom prišlo pri nižjih pretokih kot v reži obdani s 
steklom. Prav tako lahko pri nižjih pretokih pride do preboja v sistemu butil-acetat-voda-
aceton ne pa tudi v sistemu toluen-voda-aceton [4]. 
Vural Gürsel in sodelavci so primerjali že izdelani separator z režami s PTFE 
membranskim separatorjem, ki ga je naredil IMM. Membranski separator je sestavljen iz 
dveh plošč in membrane med njima (slika 15). Vsaka plošča ima deset kanalov, vsak 
kanal ima dimenzijo 38 mm x 500 μm x 280 μm. Uporabljena je bila PTFE membrana s 
površino 44 mm x 14 mm in 0,5 μm velikimi porami. Membrana prepušča organsko fazo, 
medtem ko zadržuje vodno fazo. Vhodna cev priteka iz ekstrakcijskega dela sistema, 
izhodni cevi dolgi 30 cm z notranjim premerom 0,5 mm sta nameščeni na iztoku iz 




Slika 15: Fotografija membranskega separatorja (levo), fotografija separatorja z režami 
(sredina), shema tlorisa separatorja z režami (desno) [4]. 
Sprva so iz vodne faze, ki je vsebovala 10 masnih odstotkov acetona, ekstrahirali aceton 
v toluen oz. butil acetat. Obe fazi so črpali z ekvivalentnima pretokoma. Učinkovitost 
ekstrakcije je bila v vseh primerih višja od 70 %. Sledi, da sta v separator vstopali fazi z 
razmerjem približno 1:1. Učinkovitost separatorjev so merili po dveh pretečenih 
zadrževalnih časih, saj so s tem izničili začetni efekt, do katerega pride zaradi 
nestacionarnega stanja. Obe fazi so zbirali v 50 ml merilnih valjih. Meritve so odčitali 
vizualno, saj so pred eksperimentom obarvali vodno fazo. V primeru nepopolne 
separacije so učinkovitost zabeležili z volumskim razmerjem med obema fazama [4]. 
1.3.1.1 Sistem toluen-voda-aceton 
Za separator z režami se je pričakovalo preboj vode čez režo, obdano s teflonom, pri 
pretoku 26 ml/min. Dejanski preboj se je zgodil pri 25 ml/min, odstotek nezaželene faze 
pa se je zviševal vse do totalnega maksimalnega pretoka 120 ml/min, ko je znašal 20 %. 
Do preboja organske faze naj bi prišlo pri 50 ml/min, vendar se je izkazalo, da je toluen 
na reži, obdani s steklom, začel puščati pri 32 ml/min. Odstotek nezaželene faze je ostal 
nizek (5 %) vse do 50 ml/min. Ob totalnem maksimalnem pretoku je delež nezaželene 
faze znašal 20 % (slika 16) [4]. 
Pri membranskem separatorju je del organske faze ostal na strani retentata. Možna vzroka 
za ostanek sta, da je bil del organske faze ujet v vodni fazi in da so eksperiment izvajali 
pri premajhni tlačni razliki, da bi vsa organska faza sploh lahko prešla čez membrano. 
Separacija je bila omejena na totalni pretok 20 ml/min, saj črpalke niso bile zmožne črpati 
večjih pretokov. Obstaja več možnih rešitev za vpeljavo povišanja tlačne razlike med 
vhodom in izhodom za organsko fazo separatorja. Ena izmed možnosti je implementacija 
regulatorja povratnega tlaka na izhodu vodne faze. Regulator generira visoko upornost 
fluida, vendar še vedno v mejah maksimalnega kapilarnega tlaka. Tlačno razliko se 
doseže tudi, če se izhod z vodno fazo poveže z zaprto posodo, v kateri se uravnava tlak 
na izhodni cevi. Tretja možnost je uporaba različno dolgih in širokih cevi na obeh izhodih. 





Slika 16: Učinkovitost separatorjev kot funkcija totalnega pretoka za sistem toluene-
voda-aceton in volumski delež organske ter vodne faze na izhodu [4]. 
1.3.1.2 Sistem butil acetat-voda-aceton 
Medfazna napetost ima velik vpliv na učinkovitost separatorja, katerega gonilna sila so 
kapilarne sile. Kot je razvidno iz slike 17, se delovno območje za sistem butil acetat-voda-
aceton zmanjša prav zaradi nižje medfazne napetosti v primerjavi s sistemom toluen-
voda-aceton. Pri pretoku 12 ml/min hidravlični tlak vode v reži, obdani s steklom, preseže 
kapilarni tlak, sledi, da naj bi do preboja vodne faze prišlo na reži obdani s teflonom. 
Enako velja za preboj organske faze na reži, obdani s steklom, pri pretoku 20 ml/min. 
Eksperimenti so pokazali začetek preboja obeh faz pri pretoku 16 ml/min, ki se je 
povečeval vse do 40 odstotkov nezaželene faze na obeh režah pri pretoku 50 ml/min. V 
primerjavi s sistemom toluen-voda-aceton se je 20-odstotni preboj zgodil pri pretoku 32 
ml/min, kar je občutno manj kot v prvotnem sitemu, ko se je to zgodilo pri maksimalnih 
120 ml/min. Hitrejše in močnejše puščanje nakazuje potrditev teoretičnih napovedi, da 
ima medfazna napetost velik vpliv na separacijo v separatorju z režami [4]. 
Membranski separator spet ni prepuščal vodne faze, hkrati pa je v retentatu še vedno ostal 
velik delež organske faze (slika 17). Izkaže se, da je membranski separator bolj učinkovit, 
saj zagotavlja povsem čisto organsko fazo pri 4 ml/min večjem pretoku. Vseeno je veliko 
izgub organske faze na izhodu vodne faze, ki bi jih lahko omejili z uporabo integriranega 




Slika 17: Učinkovitost separatorjev kot funkcija totalnega pretoka za sistem butil acetat-
voda-aceton in volumski delež organske ter vodne faze na izhodu [4]. 
1.3.1.3 Vpliv vodnega deleža na učinkovitost separacije v separatorju z režami 
 
Pri uporabi separatorja z režami se ob povišanju deleža vodne faze poviša tudi hidravlični 
tlak na reži, obdani s steklom. Do preboja vodne faze na reži, obdani s teflonom, pride pri 
deležih vodne faze nad 0,6 za sistem toluen-voda-aceton (slika 18). Pri signifikantnih 
razlikah med pretokoma obeh faz se povečajo vztrajnostne sile, ki lahko prevladajo nad 
silami, ki nastanejo zaradi lastnosti omočljivosti. Posledično se lahko pri visokih deležih 
vodne faze zazna preboj vodne faze čez izhod za organsko fazo. Omenjen efekt je še bolj 
intenziven v sistemu butil acetat-voda-aceton zaradi nižjega kapilarnega tlaka, ki je 





Slika 18: Učinkovitost separatorjev kot funkcija totalnega pretoka za sistem toluen-voda-
aceton in volumski delež organske ter vodne faze na izhodu [4]. 
1.3.2 Separacija z dekantacijo in ploščnim separatorjem 
 
Separacije so izvajali v sistemu, ki je opisan v poglavju 1.2.3 Vpliv velikosti por 
membrane na učinkovitost separacije. Vodna in organska faza po dekantaciji nista bistri, 
če pa namesto dekantacije uporabimo membranski separator, sta organska in vodna faza 
bistri. Očitno v membranskem separatorju pride do zmanjšanja stopnje emulzije obeh faz. 
Nerjaveče jeklo na eni strani in PTFE membrana na drugi strani delujeta kot ploščni 
separator, saj verjetno pride do koalescence. Prav tako je separacija z membranskim 
separatorjem bolj učinkovita in hitrejša kot dekantacija. Vseeno je bistrenje faz lahko slab 
indikator zaradi mašenja membrane z netopnimi delci. Ob odprtju separatorja so potrdili 
vidne trdne delce, ki so se nabrali na mrtvih conah. Kljub temu se učinkovitost separacije 
pri opravljenih kratkotrajnih eksperimentih ni spremenila [8]. 
V raziskavi so Cervera-Padrell in sodelavci izdelali dva prototipa ploščnih separatorjev z 
namenom, da dosežejo koalescenco, s katero bi lahko ločili dve fazi. Prvi prototip je bil 
sestavljen iz hidrofilne steklene plošče in hidrofobne PTFE plošče. Bolj robusten drugi 
prototip je bil sestavljen iz dveh hidrofobnih nerjavečih plošč, vendar je bil na eni izmed 
plošč nanešen tanek hidrofilen premaz. Oba prototipa sta imela na hidrofilni strani 
separatorja hidrofilno izhodno cev, na hidrofobni strani pa hidrofobno izhodno cev. Prav 
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tako so bile na obeh prototipih vse izhodne cevi povezane z regulatorjem povratnega tlaka 
(RPT), kot je prikazano na sliki 19 [8]. 
 
Slika 19: Shema postavitve za separacijo v ploščnem separatorju s koalescenco [8]. 
Za sistem toluen-voda so meritve izvajali pri pretokih do 2 ml/min. Izkazalo se je, da 
plošči nista imeli vpliva na separacijo posamezne faze, saj se je ta zgodila zaradi 
kapilarnih tlakov izhodnih cevi. Raziskovalci so zaključili, da separacija v ploščnem 
separatorju s koalescenco ni smiselna pri realističnih pretokih [8]. 
Membranski separator je bil sposoben popolne separacije kapljevina-kapljevina pri 
srednje visokih pretokih za sistem toluen-voda (0–80 ml/min) in delno mešljivem sistemu 
voda-THF (0–40 ml/min). Postavitev procesa je s spreminjanjem povratnega tlaka 
omogočala fleksibilnost in robustnost sistema. Delovna površina membrane je znašala 28 
cm2, totalni volumen separatorja pa je znašal 8,4 ml. Kljub majhnosti separatorja so bili 
pretoki podobni industrijsko zahtevani produkciji ~ 100 ml/min. Separator je bilo 
enostavno izdelati, zato ga je v principu enostavno povečati oz. ga zamenjati. Možni 
strategiji za povečanje produkcije sta: 
- Navitje membran v spiralo, npr. kot filtri pri reverzni osmozi. 
- Več paralelno nameščenih membranskih separatorjev. 
Zamašitev membrane na vodni strani se lahko očisti z reverznim tokom v sistemu, saj je 
separator izdelan simetrično. Izboljšava je tudi avtomatska regulacija iztokov iz 
membranskega separatorja. Če bi se povratni tlak začel približevati kapilarnemu tlaku, bi 
se lahko sprožil alarm, ki bi pomenil, da je treba zamenjati oz. očistiti membrano [8]. 
Glavne prednosti membranske separacije kapljevina-kapljevina v primerjavi z ostalimi 
tehnikami, ki temeljijo na površinskih napetostih, so majhne pore (visok kapilarni tlak) 
in veliko število por na površino (majhen padec tlaka). Obe lastnosti pomenita veliko 
obratovalno območje v smislu pretočnega razmerja med fazama in velikosti volumskega 
pretoka. Veliko število por in njihova majhna dimenzija sta značilna za PTFE membrane, 
poleg tega je membranski separator precej enostavno izdelati v primerjavi z ostalimi 
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napravami, kjer je treba izdelati več mikroelementov. Zdi se, da je edina ovira pri 
membranski separaciji ločevanje organske snovi, ki vsebuje trdnine, saj te ostanejo v 
organski fazi in so manjše od velikosti por. Verjetno se problema lahko lotimo s tem, da 
izberemo hidrofilno membrano, vendar take raziskave še niso bile opravljene. Omenjena 
membranska separacija je potekala v samostojni enoti po opravljeni ekstrakciji. Zanimivo 
bi bilo izvesti večstopenjsko protitočno ekstrakcijo z membrano. V takem primeru bi bil 
limitni proces hitrost difuzije skozi membrano [8]. 
1.3.3 Alternativni načini separacije kapljevina-kapljevina v mikroprocesih 
Obstajajo tudi trije alternativni načini ločevanja dvofaznih kapljevinskih sistemov, 
katerih rezultati eksperimentov še niso znani ali pa niso kompetitivni z že omenjenimi 
metodami ločevanja [11]: 
- in-situ ločevanje segmentiranega toka, 
- separacija z avtonomnim usedalnikom, 
- separacija z mikroseparatorji s stebrički.  
Pri in-situ separaciji gre za ločevanje na osnovi lastnosti omočljivosti, pri čemer je 
potrebna koalescenca kapljic, ki pa je v nekaterih primerih težko dosegljiva. Problem pri 
in-situ ločevanju je signifikantno povečan zadrževalni čas, ki je lahko tudi daljši od časa 
reakcije oz. ekstrakcije v mikrokanalu. V novejši raziskavi so poleg modificiranih 
kanalov v izhodni del cevi namestili še iglo, ki deluje kot promotor koalescence kapljic. 
Igla predstavlja edini hidrofilen del cevi, zato privlači vodno fazo. Izboljšana koalescenca 
pomeni hitrejšo in boljšo separacijo tudi v sistemih z nižjo medfazno napetostjo. In-situ 
separacija z iglo je bila opravljena pri pretoku 1,5 ml/min, kar je občutno manj kot 
separacije z integriranimi separatorji [11, 12]. 
Ločevanje z usedalniki je primerno le pri višjih pretokih, tj. ko se predhodno uporablja 
mikromešalnike. Razlog je povečan vpliv gravitacijske sile, ki je gonilna sila separacije 
v tem primeru. Novodobni usedalniki so lahko avtonomni in na njih ni potrebna regulacija 
iztokov. Ločevanje z usedalniki je primerno le za sisteme s povečano razliko v gostotah 
med fazama [11]. 
Separacija z mikroseparatorji s stebrički deluje na osnovi gradienta kapilarnih sil, ki 
nastanejo zaradi različno velikih odprtin med stebrički. Poleg kapilarnih sil so na obeh 
iztokih modificirane površine, ki pomagajo ločiti dvofazni sistem. Separator je sposoben 





1.4 Razvoj mikroprocesov 
 
Mikroprocesna tehnologija ima veliko prednosti, eden izmed ključnih ovir pa je še vedno 
razvoj mikroprocesov. Veliko ključnih prednosti v mikroprocesih obstaja zaradi majhnih 
dimenzij v sistemu. Za razvoj mikroprocesov iz laboratorijskega na industrijski nivo je 
treba uvesti nov način dizajna. Preprosta rešitev za razvoj mikroprocesov je »numbering-
up«, saj se pri tem dimenzije naprav ne povečajo. »Numbering-up« pomeni razvoj 
procesov s povečevanjem števila istih naprav. Za visoko produktivnost je potrebno več 
tisoč ali več deset tisoč enot. Ovira pri vpeljavi tovrstnega razvoja mikronaprav je 
distribucija fluida za dosego uniformnih in preciznih tokov v vsako enoto. Drugi način 
razvoja mikroprocesov je »scale-out« oz. ustrezno povečevanje dimenzij, pri katerem se 
učinkovitost procesov zelo malo spreminja [13]. 
1.4.1 »Numbering-up« 
»Numbering-up« je najpogostejša metoda za razvoj mirkoreaktorjev. Za reakcijo na 
industrijskem nivoju je treba zagotoviti več kanalov oz. reaktorjev, ki morajo biti 
nameščeni vzporedno, da se zagotovijo isti pogoji. Ta metoda ohranja enake lastnosti 
prenosa snovi in toplote kot tudi tokovnih profilov v primerjavi z laboratorijskim 
nivojem. »Numbering up« je enostavnejši in hitrejši pristop kot pa razvoj 
konvencionalnih procesov, pri katerih so potrebni pilotni eksperimenti. Čas med 
raziskavami in industrijsko produkcijo je zato zmanjšan, kar pomeni tudi hitrejši vstop na 
trg. Poleg tega je prilagajanje na trg večje, saj se lahko zmanjšuje ali povečuje število 
enot v procesu kot funkcija potreb na tržišču [13–15]. 
Pri »numbering-up« metodi obstajajo prepreke, ki se ne pojavljajo v konvencionalnem 
kemijskem inženirstvu. Reagente je treba filtrirati, saj bi v nasprotnem primeru koloidni 
ali trdi delci lahko zamašili kanale. Veliko število mikrotehnoloških naprav signifikantno 
poviša ceno vzpostavitve procesa. Poleg tega veliko število naprav pomeni zahteven 
nadzor nad posamezni paralelnimi enotami [16]. 
Razvoj z metodo »numbering-up« se lahko izvede na dva načina. Eksterni »numbering-
up« pomeni več vzporedno povezanih naprav za skupno proizvodnjo. Ena naprava 
predstavlja osnovno enoto v procesu, ki ga napaja fluid ali mešanica fluidov iz skupnega 
rezervoarja, prav tako pa se po opravljenem procesu fluid oz. fluidi zberejo v zbiralnem 
rezervoarju. Vsaka enota v procesu ima svojo individualno opremo (črpalke, cevi, 
merilniki pretoka), kar pomeni višje stroške [14, 15]. 
Interni »numbering-up« pomeni paralelizacijo funkcionalnih elementov in ne naprav. To 
pomeni, da zahteva manjše število enot opreme, kar pomeni znižanje stroškov. Elementi 
se združujejo v skupke, ki so fizično omejeni z ogrodjem. V tem primeru se fluida zmešata 
že v mešalnem prekatu, kjer nato preideta preko distributorjev v mikrokanale. Glavna 
težava pri uporabi interne metode »numbering-up« je prav zagotavljanje enakomernih 
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pretokov v vse naprave. Ta problem rešijo distributorji, ki se uporabijo za doseganje 
enakih pretokov na vstopu v mikroreaktorje, zagotavljali pa naj bi do manj kot deset 
odstotkov razlike v pretokih v posamezne reaktorje. Upoštevati pa je treba dejstvo, da 
uporaba distributorja pomeni večjo porabo energije in nižje celokupne pretoke čez sistem 
reaktorjev. Namesto distributorja se lahko uporabi tudi prekat, v katerem se fluida 
zmešata pred vstopom v reaktorje. Za dosego enakomernih pretokov se sistem lahko 
optimizira z uporabo simulacije računalniške dinamike tekočin (CFD). Prenos toplote se 
zagotavlja z izmenjujočimi grelnimi/hladilnimi ploščami in reaktorji [13–15]. 
Interni »numbering-up« naj bi se uporabljal pri visoki stopnji paralelizacije, enofaznih 
procesih in hitrih ter varnih procesih. Na drugi strani eksterni »numbering-up« favorizira 
nizko stopnjo paralelizacije, večfazne procese in počasne ter nevarne reakcije [14]. 
1.4.2  »Scale-out« z večanjem dimenzij 
Pri uporabi »scale-out« metode gre za selektivno povečevanje dimenzij. Velikost kanala 
se lahko ustrezno poveča za zagotavljanje višje zmogljivosti. Vseeno je nujno, da se 
ohranijo prednosti, kot so hitro mešanje in odličen prenos snovi in toplote. Poleg tega 
lahko povečevanje dimenzij odpravi mašenje kanalov. Opravljena je bila raziskava o 
primerjavi reakcijskih izkoristkov za reaktorje različnih dimenzij. Izkaže se, da se 
izkoristki ne spreminjajo z velikostjo ranga, ko so dimenzije manjše od enega milimetra. 
Na drugi strani pa izkoristki reakcij začnejo naglo padati pri večjih dimenzijah. V eni 
izmed drugih raziskav so ugotovili, da se pri določenih pretočnih pogojih fluidna 
dinamika v kanalih s karakteristično dimenzijo 0,5 mm in 1 mm ne spremeni. Pri 
karakteristični dimenziji 5 mm pa se fluidna dinamika signifikantno spremeni. Sledi, da 
je višja zmogljivost uresničljiva pri večanju dimenzij, ko se ohranjajo hidrodinamske in 
transportne karakteristike [13]. 
Ena izmed metod je tudi selektivno povečanje le ene dimenzije, medtem ko ostale 
dimenzije ostanejo enake na mikroravni. Tipični reaktor s tako strategijo je komercialni 
reaktor »Corning Advanced-Flow Reactor« (slika 20). Periodične srčasto oblikovane 
strukture imajo milimetrske dimenzije, pretoki pa so povišani vse do 80 ml/min. 
Raziskave hidrodinamike tokov in prenosa snovi so pokazale, da specifične medfazne 




Slika 20: Reakcijski modul reaktorja »Corning Advanced-Flow Reactor« (levo) in več 
povezanih reakcijskih modulov (desno) [13]. 
Novak in sodelavci so za encimsko katalizirano sintezo izoamil acetata uporabili 
Corningov LF reaktor. Da bi lahko reciklirali vodno fazo z encimom, so uporabili 
membranski separator s PTFE membrano, ki je prepuščala heptan. Za potrebe procesa je 
bil razvit nov membranski separator, ki je obratoval do maksimalnega pretoka 0,8 ml/min. 
Velikost por na membrani je znašal 0,5 μm, površina membrane je znašala 19 cm2, 
celokupni volumen v separatorju pa je znašal 3 ml. Izkoristek esterifikacije je v prvih 
štirih reciklih znašal več kot 90 odstotkov, vseeno se je izkoristek v petem ciklu znižal na 
77 odstotkov. Koncentracije substrata in produkta v vodni fazi in heptanu so bile 
pomerjene s plinsko kromatografijo [17].  
Novi načini razvoja mikroprocesov lahko vključujejo tako »numbering up« kot tudi 
»scale-out« z večanjem dimenzij, poleg tega pa je struktura reaktorjev optimizirana s CFD 
simulacijami. Pri pilotni uporabi tovrstnega načina pri reakciji cikloheksankarboksilne 
kisline in raztopine žveplovega trioksida v žveplovi kislini se je produktivnost zvišala za 
160-krat, selektivnost produkta pa je bila 96-odstotna, le 1–2 % nižja od rezultatov v 




2 Namen dela 
Namen tega magistrskega dela je raziskati načine in dejavnike razvoja membranskega 
mikroseparatorja. Mikrotehnologija v kemiji in farmaciji pridobiva vse večjo veljavo, 
zato se je pojavila potreba po vpeljavi laboratorijskih procesov na industrijski nivo. Večji 
rang procesov pomeni večje pretoke, ki pa jih je treba na koncu procesov tudi ločiti.  
Eden izmed načinov ločevanja dveh kapljevinskih faz v mikroprocesih je ločevanje z 
membranskim mikroseparatorjem. Obstoječi mikroseparator na FKKT ni zadoščal 
zahtevam po višjih pretokih, zato je bila moja naloga, da dizajniram nov in zmogljivejši 
membranski mikroseparator. Sledi, da je bilo treba poiskati rešitev za povečanje pretoka 
čez membrano. Poleg tega se je izkazalo, da se je obstoječi mikroseparator iz polimetil 
metakrilata (PMMA) začel raztapljati zaradi organskih topil, ki so se uporabljali v 
sinteznih procesih. Treba je bilo uporabiti nov material, na katerega organske faze ne bi 
imele vpliva. Za razvoj membranskega separatorja sem uporabil metodo »scale-out« z 
večanjem dimenzij.  
Po uspešnem dizajniranju mikroseparatorja je bilo treba preveriti, če ta sploh funkcionira 
oz. če ima kakšne omejitve. Na ločevanje dveh kapljevinskih faz vpliva izbira topila, prav 
tako pa tudi njun pretok oz. razmerje med fazama. Treba je bilo preveriti uspešnost ločitve 
faz v odvisnosti od pretoka in od tipa organske faze.  
Eksperimentalni del je sestavljen iz dveh stopenj: 
- Dizajniranje novega membranskega mikroseparatorja 




3 Eksperimentalni del 
3.1.1 Načrtovanje membranskega mikroseparatorja 
Prvotni membranski separator, ki se je uporabljal na FKKT, je bil sestavljen iz dveh 
PMMA plošč s površino 15,5 cm x 6,5 cm. Med obema ploščama je bila nameščena tanka 
hidrofobna membrana s površino 19 cm2. Tesnilo je bilo vrezano v teflon, medtem ko sta 
bili plošči stisnjeni z vijaki, kar je onemogočalo puščanje faz.  
Cilj eksperimentalnega dela je bil, da za nekajkrat povečam pretok skozi hidrofobno 
membrano. Da bi izpolnil ta cilj, sem moral ustrezno povečati površino membrane, skozi 
katero je organska faza prehajala. Ker pa je bila dimenzija membrane sedaj večja, sem 
moral ustrezno načrtovati tudi večje dimenzije plošč. 
Dizajniral sem v prostem in odprto kodnem programu FreeCAD [18]. Program omogoča 
načrtovanje različnih objektov kot tudi strojnih in kemijsko inženirskih komponent. Sprva 
sem separator najprej skiciral, pri tem sem tudi ustrezno izbral dimenzije tako membrane 
kot plošč mikroseparatorja. Skico sem nato narisal v FreeCAD-u. Poleg dimenzij sem v 
obeh ploščah narisal luknje, ki so namenjene vijakom, ki držijo obe plošči skupaj. Na 
ploščah najdemo tudi luknje, ki so namenjene vtočnim oz. iztočnim cevem. 
Mikroseparator ima dve luknji za vtok, ena izmed njih je namenjena le lažjemu čiščenju 
separatorja po opravljenem eksperimentalnem delu. Dizajn membranskega 




Slika 21: Dizajn membranskega separatorja narejenega v FreeCAD-u. (Vse dimenzije so 
v istih enotah tj. milimetrih.) 
Po dizajnu smo plošči naročili pri zunanjem izvajalcu, odločili smo se za zamenjavo 
materiala, in sicer za nerjaveče jeklo. V delavnici FKKT so nato izvrtali luknje v plošči, 
prav tako pa so plošči pobrusili, da sta bili primerni za laboratorijsko delo. Na notranjo 
površino obeh plošč sem nato nalepil »stebričke«, kot je prikazano na sliki 22. Stebrički 
služijo temu, da je membrana napeta oz. da se ne sprime z eno izmed obeh plošč. Poleg 
tega stebrički na vhodnem delu plošče služijo kot fizične ovire, ki usmerjajo kapljice obeh 
faz, da bi tekle po celotni površini mikroseparatorja. Sredinski prostor, kjer tečeta obe 
fazi, je na vsaki plošči obdan s PTFE tesnilom, ki onemogoča, da bi katerakoli izmed 




Slika 22: Fotografija obeh plošč z nameščenimi “stebrički” in tesnili. 
Pred uporabo se v mikroseparator namesti hidrofobno PTFE membrano. Zatem se obe 
plošči stisne s pomočjo štirinajstih matic in vijakov. Med vijake in matice se namesti dva 
sloja trdega PTFE traku z debelino 0,3 mm, ki ščiti nerjaveči plošči pred prevelikimi 
obremenitvami zaradi zategovanja matic. 
3.1.2 Izvedba eksperimentov 
Vsi eksperimenti so potekali na eksperimentalnem sistemu, kot je prikazan na sliki 23. 
Eksperimentalni sistem je sestavljen iz dveh črpalk Harvard PHD 4400, dveh brizg 
volumna 10 ml, petih PFA cevi z notranjim premerom 0,5 mm, mikromešalnika, 
membranskega mikroseparatorja in dveh zbiralnikov faz. Večina eksperimentov se je  




Slika 23: Fotografija eksperimentalnega sistema, na katerem sem izvajal eksperimente. 
1, 2 - črpalki Harvard; 3, 4 - brizgi; 5 - mikromešalnik, 6 - membranski mikroseparator, 
7 - zbiralnik organske faze, 8 - zbiralnik vodne faze. 
Črpalki omogočata kontinuirano obratovanje procesa pri vnaprej določenem konstantnem 
pretoku in volumnu. Oba parametra lahko med procesom tudi spreminjamo. Brizgo in 
mikromešalnik povezujeta PFA cevi, ki sta enako dolgi. Organska in vodna faza se 
pomešata v T-oblikovanem mikromešalniku (slika 24), ki tvori segmentiran tok. Izkaže 





Slika 24: Fotografija T-oblikovanega mikromešalnika. Vodna faza (levo) in organska 
faza (desno) se zmešata v mikromešalniku, ki tvori segmentirani tok (spodaj). 
PFA cev povezuje mikromešalnik in mikroseparator. V mikroseparatorju poteče 
separacija, hidrofobna membrana prepušča organsko fazo, medtem ko v retentatu ostaja 
vodna faza. Na končnem delu mikroseparatorja sta dve izhodni PFA cevi, ki omogočata 
ločeno zbiranje obeh faz.  
Pri eksperimentih sem uporabil organske kapljevine, ki so mi bile na voljo. Pri pretokih 
od 1 ml/min do 4 ml/min sem obravnaval tri sisteme voda-organska faza, in sicer: voda-
diklorometan, voda-heptan in voda-(butan-1-ol). Pri vseh eksperimentih sem vodni fazi 
dodal modro, v vodi topno barvilo (metilen modra), da bi po zaključeni meritvi lahko 
odčital kakšna je učinkovitost separacije. 
Po koncu eksperimentov pri posameznem dvofaznem sistemu sem sistem očistil z 
metanolom in deionizirano vodo.  
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3.1.3 Podatki o sistemih in membranskem mikroseparatorju 
Medfazna napetost za sistem voda-heptan znaša 50,2 mN/m, za sistem voda-diklorometan 
28,3 mN/m in za sistem voda-butan-1-ol 1,8 mN/m. Viskoznost vode je 1 mPa s, 
viskoznost heptana 0,39 mPa s, viskoznost diklorometana 0,45 mPa s in viskoznost butan-
1-ola 2,95 mPa s [19, 20]. 
Funkcionalna površina membrane znaša 42 cm2. Debelina membrane je približno 0,2 mm. 
Velikost por membrane je 0,2 μm.  Dolžina izhodne cevi retentata je bila 10 cm, dolžina 
izhodne cevi permeata pa 1 cm. Notranji premer obeh cevi je bil 0,5 mm. Za vse sisteme 
sem predpostavil, da je kot omočljivosti organske faze na hidrofobno membrano enak 
nič. 
Učinkovitost separacij sem odčitaval vizualno z odmerjanjem volumnov organske in 
vodne faze v dveh merilnih valjih na iztoku iz separatorja. Vizualno odmerjanje obeh faz 
je bilo izvedljivo zaradi dodanega barvila, ki je vodno fazo obarvalo v modro barvo, 
medtem ko je organska faza ostala brezbarvna. Volumne obeh faz sem odčitaval v pet oz. 




4 Rezultati in razprava 
4.1 Rezultati meritev 
 
Vsi eksperimenti so bili izvedeni pri standardnih pogojih in pri istem pretočnem razmerju, 
organska faza : vodna faza (1:1). Med vsemi meritvami je bil membranski mikroseparator 
postavljen pokončno z vhodno cevjo na spodnji strani, da bi se notranji prostor v 
mikroseparatorju v celoti napolnil. Pred začetkom meritev pri vseh treh dvofaznih 
sistemih, sem pognal obe črpalki z organsko in vodno fazo, dokler iz obeh izhodov ni 
začela pritekati organska oz. vodna faza. Po vzpostavitvi stacionarnega stanja sem začel 
z izvajanjem meritev. Učinkovitost separacije sem definiral kot čistost obeh faz na iztoku.  
4.1.1.1 Separacija voda-diklorometan  
Eksperimente sem izvedel pri totalnih pretokih (TP) 1–4 ml/min. Meritve so razvidne iz 
slike 25. Na iztoku organske faze ni bilo prisotne vodne faze, prav tako na iztoku vodne 
faze ni bilo zaznati organske faze. Vizualno odmerjanje je pokazalo, da je bila 
učinkovitost separacije stoodstotna. Rezultati meritev so podani v tabeli 2. 
 
Slika 25: Fotografije separacij sistema voda-diklorometan pri različnih pretokih: TP 1 
ml/min (desno), TP 2 ml/min (sredina), TP 4 ml/min (desno). Voda je obarvana modro, 






TP [ml/min] 1,0 2,0 4,0 
Totalni volumen [ml] 10,0 10,0 10,0 
Odčitan volumen org. faza [ml] 4,8 4,7 4,0 





Učinkovitost separacije [%] 100 100 100 
Tabela 2: Rezultati separacij v sistemu voda-diklorometan pri različnih totalnih pretokih. 
4.1.1.2 Separacija voda-(butan-1-ol) 
Eksperimente sem izvedel pri totalnih pretokih (TP) 1–4 ml/min. Meritve so razvidne iz 
slike 26. Na iztoku organske faze ni bilo prisotne vodne faze, prav tako na iztoku vodne 
faze ni bilo zaznati organske faze. Vizualno odmerjanje je pokazalo, da je bila 
učinkovitost separacije stoodstotna. Rezultati meritev so podani v tabeli 3. 
 
Slika 26: Fotografije separacij sistema voda-butan-1-ol (1:1) pri različnih pretokih: TP 1 
ml/min (skrajno levo), TP 2 ml/min (sredina), TP  4 ml/min (desno). Voda je obarvana 
modro, medtem ko je butan-1-ol brezbarven. 
TP [ml/min] 1,0 2,0 4,0 
Totalni volumen [ml] 10,0 10,0 10,0 
Odčitan volumen org. faze [ml] 4,3 4,4 4,2 
Odčitan volumen vod. faze [ml] 5,0 5,0 4,9 
Učinkovitost separacije [%] 100 100 100 




4.1.1.3 Separacija voda-heptan  
Eksperimente sem izvedel pri totalnih pretokih (TP) 1–4 ml/min. Meritve so razvidne iz 
slike 27. Na iztoku organske faze ni bilo prisotne vodne faze, prav tako na iztoku vodne 
faze ni bilo zaznati organske faze. Vizualno odmerjanje je pokazalo, da je bila 
učinkovitost separacije stoodstotna. Rezultati so podani v tabeli 4.  
 
Slika 27: Fotografije separacij sistema voda-heptan (1:1) pri različnih pretokih: TP 1 
ml/min (skrajno levo), TP 2 ml/min (levo), TP 3 ml/min (desno), TP 4 ml/min (skrajno 
desno). Voda je obarvana modro, medtem ko je butan-1-ol brezbarven. 
TP [ml/min] 1,0 2,0 3,0 4,0 
Totalni volumen [ml] 10,0 10,0 10,0 10,0 
Odčitan volumen org. faza [ml] 4,8 4,8 4,8 4,2 
Odčitan volumen vod. faza [ml] 
4,9 4,9 4,9 
več kot 
5,0 
Učinkovitost separacije [%] 100 100 100 100 
Tabela 4: Rezultati separacij v sistemu voda-heptan pri različnih totalnih pretokih. 
Vizualno odmerjanje učinkovitosti separacij je bilo za vse tri sisteme pri vseh meritvah 
stoodstotno. Prisotnost vodne faze na iztoku organske faze oz. organske faze v iztoku 
vodne faze nisem preverjal z drugimi metodami, kot je npr. plinska kromatografija. 
Posledično obstaja možnost, da bi v obeh iztokih lahko našli tudi nezaželeno fazo. 
4.2 Težave pri izvajanju meritev 
 
V začetni fazi eksperimentiranja z mikroseparatorjem sem imel težave s povratnim 
tlakom na strani z izhodom permeata. Poizkusil sem z dvema rešitvama: 
- Na strani z izhodom permeata sem izhodno cev povezal s tretjo črpalko, ki je 
organsko fazo potiskala iz mikroseparatorja proti prazni brizgi. 




Slika 28: Znižanje povratnega tlaka s signifikantnim skrajšanjem izhodne cevi. 
Izkaže se, da je skrajšanje izhodne cevi boljša rešitev. Tovrstna rešitev je primerna za 
eksperimente opravljene v raziskovalnem laboratoriju, ni pa praktična rešitev za 
eksperimente v industriji. Znižanje povratnega tlaka v industriji bi lahko dosegli z 
implementacijo regulatorja povratnega tlaka. 
Učinkovitosti separacij pri vseh treh fazah do maksimalnega totalnega pretoka 4 ml/min 
so bile stoodstotne. Pri povečanju totalnega pretoka nad 4 ml/min začne prihajati do 
različnih defektov pri eksperimentalnem sistemu: 
- Puščanje tesnil na mikroseparatorju. 
- Preboj hidrofobne membrane. 
- Pokanje na ceveh med brizgo in mikroseparatorjem, bodisi na ceveh med brizgo 
in mikromešalnikom, bodisi na cevi med mikromešalnikom in 
mikroseparatorjem. 
Najverjetnejši vzrok za vse tri vrste defektov je previsok tlak na strani retentata. 
Iz fotografij meritev je razvidno, da so volumni organskih faz pogosto manjši od 
volumnov vodne faze. Pri idealnem eksperimentu bi se morala ohranjati masna bilanca. 
To pomeni, da bi moral biti volumen organske faze na izhodu enak volumnu organske 
faze, ki je bila načrpana v sistem (v večini primerov 5 ml). Verjetni razlogi, zakaj temu 





- Hlapnost organskih faz. 
- Nekaj sekundno mirovanje po vzpostavitvi »stacionarnega stanja«, da sem lahko 
v črpalki vnesel ustrezna volumna, ki sta jih morali črpalki prečrpati. 
- Obstaja možnost, da se je del organske faze raztopil v vodni fazi, kljub temu da 
tega pojava ni bilo mogoče vizualno opaziti. 
Pri eksperimentalnem delu sem poskušal tudi s separacijo dvofaznega sistema voda-
toluen. Izkaže se, da z razpoložljivo laboratorijsko opremo te separacije ni bilo mogoče 
izvesti zaradi puščanja organske faze. 
4.3 Teoretična karakterizacija membranskega mikroseparatorja 
 
Za vse meritve velja, da so bile vse učinkovitosti separacij stoodstotne pri določanju 
učinkovitosti z vizualno metodo. Ob predpostavki stoodstotne separacije velja, da je 
pretočno razmerje vodne in organske faze na vtoku ekvivalentno pretočnemu razmerju na 
izhodu. Če poznamo pretoke na obeh izhodnih ceveh in podatke o sistemu, lahko 
izračunamo tlačno razliko na membrani. Iz pridobljene tlačne razlike na membrani se 
lahko izračuna tudi število uporabljenih por in gostoto por. Izračuni števila por, gostote 
por in kapilarnih tlakov so neodvisni od pretoka organske oz. vodne faze. 
Pri izračunih tlakov na izhodnih ceveh sem uporabil podatke iz poglavja 3.1.3 Podatki o 
sistemih in membranskem separatorju. Tlačne razlike zaradi retentata (∆P1), tlačne 
razlike zaradi permeata (∆P2) in tlačne razlike na membrani (∆Pmem) so prikazane na tabeli 
5 (sistem voda-diklorometan), tabeli 6 (sistem voda-butan-1-ol) in tabeli 7 (sistem voda-
heptan). 
totalni pretok [ml/min] 1 2 4 
∆P1 [Pa] 543,2 1086,5 2173,0 
∆P2 [Pa] 24,4 48,9 97,8 
∆Pmem [Pa] 518,8 1037,6 2075,2 
Tabela 5: Izračunana tlačna razlika na membrani za sistem voda-diklorometan. 
totalni pretok [ml/min] 1 2 4 
∆P1 [Pa] 543,2 1086,5 2173,0 
∆P2 [Pa] 160,3 320,5 641 
∆Pmem [Pa] 382,9 766,0 1532,0 




totalni pretok [ml/min] 1 2 3 4 
∆P1 [Pa] 543,2 1086,5 1629,7 2173,0 
∆P2 [Pa] 22,8 45,6 68,4 91,3 
∆Pmem [Pa] 520,4 1040,9 1561,3 2081,7 
Tabela 7: Izračunana tlačna razlika na membrani za sistem voda-heptan. 
Izračunano število por za sistem voda-diklorometan znaša 2,30*109, za sistem voda-
butan-1-ol 1,71*1010 in za sistem voda-heptan 1,98*109. Povprečno izračunano število 
por za vse 3 sisteme je enako 7,12*109. Izračunana gostota por za sistem voda-
diklorometan znaša 5,48*107 cm-2, za sistem voda-butan-1-ol 4,06*108 cm-2 in za sistem 
voda-heptan 4,72*107 cm-2. Povprečna izračunana gostota por je enaka 1,69*108 cm-2. 
V literaturi so kapilarni tlak računali na dva načina. Prvi način je izračun ob predpostavki, 
da je vrednost člena  γ*cosθ enak 0,005 Nm-1. V tem primeru so vrednosti kapilarnega 
tlaka enake za vse tri sisteme in sicer 50 kPa. Drugi način je izračun z dejanskimi 
vrednostmi medfazne napetosti sistemov, ki jih najdemo v literaturi. Pri tem izračunu 
predpostavimo, da je kot omočljivosti organske faze na hidrofobni membrani enak nič. 
To pomeni, da je vrednost člena cosθ enaka ena. Kapilarni tlak za sistem voda-
diklorometan znaša 283 kPa, za sistem voda-butan-1-ol 18 kPa in za sistem voda-heptan 
502 kPa [6, 10].  
Kapilarni tlak je signifikantno višji od tlačnih razlik na membrani, kar pomeni veliko 
teoretično obratovalno okno membranskega separatorja (slika 29). Kljub temu se izkaže, 
da je maksimalen pretok, pri katerem ne prihaja do defektov, enak 4 ml/min. Za boljši 
teoretični opis delovanja membranskega separatorja bi potreboval tortuoznostni faktor in 
porazdelitveno funkcijo velikosti por. Slednjo je za moj membranski separator trenutno 




Slika 29: Teoretično obratovalno okno membranskega separatorja za sistem voda-
diklorometan. Rdeče barva označuje območje, v katerem stoodstotna separacija ni 
mogoča, oranžna barva prikazuje območje, kjer je stoodstotna separacija teoretično 
izvedljiva, a separacija praktično ni bila izvedljiva. Zelena barva pomeni teoretično in 
praktično izvedljivo območje za stoodstotno separacijo. 
Pri obratovalnem oknu membranskega separatorja za sistem voda-diklorometan sem 
uporabil nižjega izmed obeh kapilarnih tlakov, saj ta opisuje bolj pesimističen scenarij, 
ko govorimo o puščanju vodne faze čez membrano (slika 29). Teoretični obratovalni okni 
za sistema voda-heptan se grafično zelo malo razlikujeta v primerjavi s teoretičnim 
obratovalnim oknom za sistem voda-diklorometan, saj kapilarni tlak ostane enak, tlačna 
razlika pa je kljub spremenjeni vrednosti še vedno signifikantno manjša od kapilarnega 
tlaka. 
Obratovalno okno za sistem voda-butan-1-ol je nekoliko spremenjeno, zaradi tega ker 
najnižji izmed obeh izračunanih kapilarnih tlakov znaša 18 kPa in ne 50 kPa, kot je bilo 




Slika 30: Teoretično obratovalno okno membranskega separatorja za sistem voda-butan-
1-ol. Rdeče barva označuje območje, v katerem stoodstotna separacija ni mogoča, 
oranžna barva prikazuje območje, kjer je stoodstotna separacija teoretično izvedljiva, a 
separacija praktično ni bila izvedljiva. Zelena barva pomeni teoretično in praktično 
izvedljivo območje za stoodstotno separacijo. 
Definicija kapilarnega števila je bila predstavljena v poglavju 1.1.2 Tokovni režimi v 
mikroprocesih. Vrednosti kapilarnega števila za obravnavane tri sisteme za totalni pretok 
4 ml/min pri uporabi mojega membranskega mikroseparatorja so v rangu med 2,84*10-3 
in 5,56*10-1 (tabela 8). Sistem voda-heptan ima najnižje kapilarno število. V sistemu 
voda-butan-1-ol bi se teoretično moral vzpostaviti paralelni tokovni režim zaradi 
visokega kapilarnega števila, vendar je bil med eksperimentom opazen le segmentiran 
tok. V literaturi sem pridobil podatke medfaznih napetosti za nekaj sistemov voda-
organska faza in ustreznih viskoznosti organskih faz. Iz njih sem izračunal kapilarna 
števila za dvofazni sistem za totalni pretok 4 ml/min pri potencialni uporabi mojega 
membranskega separatorja (tabela 8). Pri izračunih kapilarnega števila sem uporabil 
viskoznosti organskih faz in ne viskoznosti mešanice voda-organska faza. Izkaže se, da 
ima že preizkušen sistem voda butan-1-ol največje kapilarno število in bi ga naj bilo 
najtežje ločiti med vsemi potencialnimi sistemi voda-organska faza. Če uporabimo 
kapilarno število za merilo nemešljivosti, sledi, da so v mojem membranskem separatorju 






Tabela 8: Izračunana kapilarna števila mešanic organskih faz z vodo pri hitrosti mešanice 
4 ml/min pri uporabi mojega membranskega mikroseparatorja. Podatki za izračun 
kapilarnega števila so bili vzeti iz literature [19, 20]. 
4.4 Primerjava rezultatov z drugimi membranskimi mikroseparatorji 
 
Membranski mikroseparatorji se od drugih separatorjev ločijo v tem, da lahko z njimi 
dosežemo stoodstotno učinkovitost separacije. Svoje rezultate separacij sem primerjal z 
ostalimi raziskavami, kjer je bila dosežena stoodstotna učinkovitost separacije (tabela 9). 
 
Tabela 9: Primerjava stoodstotnih separacij z uporabo membranskega mikroseparatorja 
[6, 8, 9]. 
Direktna primerjava separacij ni mogoča, ker so bili v raziskovalnih delih obravnavani 
različni dvofazni sistemi, vseeno pa lahko sklepamo, kako nekateri parametri oz. 
tehnologije vplivajo na pretok pri stoodstotni separaciji. V primerjavi stoodstotnih 
separacij z uporabo membranskega mikroseparatorja sem se osredotočil na tehnične 
parametre tj. lastnosti membranskega mikroseparatorja.  
medfazna napetost [mN/m] viskoznost [mPa*s] Ca [-]
diklorometan 28,3 0,45 5,40E-03
butan-1-ol 1,8 2,95 5,56E-01
heptan 50,2 0,42 2,84E-03
anilin 5,8 3,8 2,22E-01
benzen 35,0 0,6 5,82E-03
ogljikov disulfid 48,4 0,36 2,53E-03
ogljikov tetraklorid 45,0 0,9 6,79E-03
klorobenzen 37,4 0,75 6,81E-03
kloroform 31,6 0,54 5,80E-03
cikloheksan 50,2 0,89 6,02E-03
etil acetat 6,8 0,43 2,15E-02
heksan 51,1 0,29 1,93E-03
nitrobenzen 25,7 1,27 1,68E-02
pentan 49,0 0,23 1,59E-03
toluen 36,1 0,55 5,17E-03
Avtor raziskovalnega dela Dvofazni sistem Velikost por membrane Površina membrane Uporaba RPT Totalni pretok
Kralj in sodelavci heksan-voda 0,5 μm 0,2 cm
2 ne 0,1 ml/min
Adamo in sodelavci heksan-voda 1 μm 2,8 cm








Tine Plavčak 0,2 μm






Da velikost por vpliva na učinkovitost separacije, je že znano iz poglavja 1.2.3 Vpliv 
velikosti por membrane na učinkovitost separacije. Adamo in sodelavci so uporabili 
membrano z največjo velikostjo por. Izkaže se, da so pri relativno majhni površini 
membrane dosegli zelo velik pretok. Na drugi strani sem imel jaz na voljo membrano z 
najmanjšimi porami, kar je navrglo precej nižje pretoke, kot bi verjetno jih, če bi 
uporabljal membrano z večjo velikostjo por [9]. 
Smiselno je, da se z večanjem površine membrane v mikroseparatorju poveča pretok čez 
membrano, če fluks čez membrano ostane nespremenjen. Pri raziskavah sem uporabljal 
membrano z največjo površino, ki je bila več kot dvestokrat večja od površine membrane, 
ki so jo uporabljali Kralj in sodelavci. Kljub občutno večji površini membrane pa sem 
dosegel »le« štiridesetkrat večji pretok. Na drugi strani so bili pretoki mojih separacij 
manjši v primerjavi z raziskavami preostalih dveh ekip raziskovalcev, ki so uporabljali 
manjše površine membrane v mikroseparatorju [6]. 
Z uporabo regulatorja povratnega tlaka lahko dosežemo tlačne razlike, ki so precej višje 
od tlačne razlike na membrani, a le nekoliko nižje od kapilarnega tlaka. Morda je uporaba 
regulatorja povratnega tlaka tehnologija, ki najbolj pripomore k povečanju pretokov, saj 
so jo uporabili tako Cervera-Padrell in sodelavci kot tudi Adamo in sodelavci. Obe ekipi 
sta  dosegli  občutno višja pretoka v primerjavi z delom Kralja in sodelavcev ter moje 





Z izdelanim membranskim mikroseparatorjem sem zelo učinkovito izpeljal separacije v 
treh dvofaznih sistemih. Dosegel sem oba cilja, ki sta bila postavljena pred začetkom dela, 
in sicer zadovoljil sem potrebam po povečanih pretokih v mikroseparatorju, prav tako pa 
ni prišlo do degradacije materiala na delovni površini separatorja.  
Rezultati za vse tri dvofazne sistema kažejo, da lahko stoodstotno ločimo fazi do totalnega 
pretoka 4 ml/min. Povečanja pretokov pri ohranitvi stoodstotne učinkovitosti separacije 
bi se lotil z zamenjavo PTFE membrane in implementacijo regulatorja povratnega tlaka 
na obeh iztokih oz. samo na iztoku organske faze. Površina membrane je že največja med 
vsemi zabeleženimi raziskavami in je ne bi povečeval. Izmed obeh rešitev je 
najenostavnejša zamenjava PTFE membrane, saj bi ohranil enak eksperimentalni sistem. 
Separacijo pri večjih pretokih bi verjetno lahko dosegel z membrano z večjo velikostjo 
por. Implementacija regulatorja povratnega tlaka bi bila dražja in bolj kompleksna izbira, 
a bi lahko bila bolj učinkovita. Najučinkovitejše povečanje pretoka pa bi verjetno dosegel 
z obema izboljšavama. 
V separatorju bi lahko ločeval tudi druge nemešljive dvofazne sisteme, ki imajo kapilarno 
število manjše od tistih v že raziskanih sistemih.  
Učinkovita separacija je bila izvedljiva zaradi karakteristik, ki jih najdemo v 
mikroprocesnem inženirstvu. Velikost dimenzije delovnega območja mikroseparatorja 
pod 1 mm je omogočila izrabo površinskih lastnosti membrane, ki je v celoti prepuščala 
hidrofobno fazo. Majhna dimenzije separatorja pomeni večjo varnost procesa in lažjo 
zamenljivost v primeru defektov. Separator bi lahko deloval kontinuirano več ur, kar 
pomeni znižanje stroškov separacije. Pretoki na mikroseparatorju so dosegli vrednost 
0,24 l/h. V primeru uporabe mikroseparatorja v farmacevtski industriji ne bi nastajale 
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